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a rychlost letu částeček, tak i dobu po kterou zůstávají rozžhaveny. Podobné 
světelné body jsou patrný i na obrázcích 3, 4 a 5, kdy nastával výboj, a tudíž 
potvrzují skutečnost, že i přeš velmi intensivní §amostatný výboj zůstávají uvnitř 
plasmatu celistvé kousky wolframového drátku a neodpaří se jako u mědi. 

Uvedené fotografie přepalování drátků ukazují mimo jiné rovněž důvody, které 
vedou při konstrukci tavných pojistek k použití lehce tavitelných a odpařitelných 
materiálů jak z důvodů potřebného vyššího napětí pro zapálení samostatného 
výboje v parách pojistkového^ drátku, tak i pro rychlost přerušení drátku a tím 
i jištění obvodu. 

Ve zprávě snažili jsme se názorně doplnit experimentálně theoreticko-experi-
mentální práce dřívějších autorů a zároveň upozornit, na velmi jednoduché za­
řízení v oboru vysokofrekventní fotografie, které může pracovníkům různých 
oborů pomoci vyřešit základní problémy, narážející při experimentálním vyšetřo­
vání na potíže velmi krátkých fotografických exposic. 
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V.PUČALKA 

ZJIŠŤOVANÍ STRUKTURY KOVtJ ZA VYSOKÝCH TEPLOT 

V článku je popsána fysikální methoda zkoumání struktury kovů za vysokých teplot. 
Je podán přehled několika variací této methody podle způsobu ohřevu vzorku. Jsou 
uvedeny podmínky, za nichž je použití jednotlivých druhů ohřevu zvlášť vhodné. 

Podrobněji je popsána jednoduchá aparatura, využívající ohřevu vzorku pomocí 
Jouleova tepla a jsou podány některé zkušenosti, získané při práci s touto aparaturou. 

V závěru jsou na několika snímcích struktury ukázány možnosti využití této methody 
k provádění speciálních metalografických výzkumů. 

Úvod 

V poslední době stále stoupá potřeba slitin, které si zachovávají vhodné mechanické 
vlastnosti i při vysokých teplotách. Se stoupající potřebou takových slitin stoupají 
také požadavky na znalosti jejich struktury* aby na základě nových, podrobnějších 
znalostí mohly být vytvářeny slitiny další a vhodnější. 

Zkoumání struktury kovů za vysokých teplot naráží na četné potíže. Všechny slitiny 
jeví totiž za zvýšené teploty zvýšenou chemickou aktivitu, takže vyleštěná část vzorku, 
zahřátého na vyšší teplotu se na vzduchu rychle pokrývá tenkou vrstvou oxydů, která 
strukturu zakrývá a znemožňuje tak její vyhodnocení. Musí se tedy zpracování vzorků 
odbývat za nepřístupu vzduchu v inertní atmosféře [1] nebo ve vakuu. 

Celkem jsou dnes známy dvě zásadní cesty, které umožňují zjištění struktury kovů 
za vysokých teplot. Nejběžněji používaná je cesta chemická. Normálně vybroušený 
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a vyleštěný metalografický vzorek se za studena vloží do uzavřeného prostoru, naplněného 
chemicky neaktivním plynem. Zde se zahřeje na teplotu, při které je třeba znát jeho 
strukturu. Po dosažení žádané teploty se vpustí do recipientu malé množství plynu nebo 
páry, chemicky aktivní, která tvoří s materiálem vzorku snadno těkavé sloučeniny. 
Poněvadž reakční rychlost je v různých místech krystalu různě velká, odleptají se v každém 

Obr. 1. Upevněni vzorku a provedeni průchodek s vodnim chlazením. 

místě krystalu odlišná množství původního materiálu a na vyleštěné ploše vzorku se 
objeví po určité době působení aktivní látky reliéf, který charakterisuje strukturu ma­
teriálu za té teploty, při které byl získán. 

Druhá cesta je fysikami. Na rozdíl od cesty chemické, které je možno použít již při 
teplotách několika set stupňů, je cesta fýsikální použitelná až za teplot, které se blíži 
bodu tání slitiny. Spočívá na skutečnosti, že odpařovací rychlost, to jest množství 
materiálu odpařeného za jednotku času,'závisí na tom, s kterého místa krystalu se kov 
odpařuje. Struktura slitiny se získá touto methodou tak, že normálně vybroušený a vy­
leštěný vzorek se zahřívá delší dobu ve vakuu na teplotu, při níž je třeba strukturu 
zjistit. Ve vakuu^dochází velmi snadno k odpařováni, takže po určité době se objeví na 
vyleštěné plošce vzorku podobný reliéf jako při leptání chemickém. Tento reliéf pak 
charakterisuje strukturu slitiny.' 

První pokusy v tomto směru provedl v roce 1908 A. A. Bajkov, který zahříval vzorky 
oceli při teplotě 800J C po dobu 1—3 hod. ve vakuu [2] a získal tak obraz o její struktuře 

з 
220 V, 

£ = : 
^ ^ ćZ^ ^ZD 

Obr. 2. a) Napájecí zařízení pro ohřev vzorku b) Různé tvary vzorku. 
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za této teploty. Příprava a udržováni vakua bylo tehdy ještě příliš obtížné, což rozšíření 
této methody do praxe velmi ztěžovalo. V poslední době, kdy vakuová technika značně 
pokročila, mohla by se tato methoda rozšířit i u nás podobně, jako je již dosti rozšířena 
v SSSR [3, 4, 5]. 

2. Zahřívání vzorku 
Celkem jsou známy čtyři způsoby zahřívání vzorků: a) průchodem proudu vzorkem; 

b) zahříváním vzorku vedením; c) zahříváním teplem vyzařovaným topným tělesem; 
d) ostřelováním elektrony [6]. 

Běžné zařízení pro zahřívání vzorku průchodem elektrického proudu je znázorněno 
na obraze 1. Vzorek 1 ve^varu pásku je upnut pomocí šroubů 2 a 5 mezi chlazenými 
průchodkami 4 a 5, které umožňuji přívod silných proudů do vakua-přes talíř recipientu 
6. Těsnění průchodek je provedeno pomocí gumových -kroužků 7. Isolace průchodky 
od talíře je provedena gumovými těsnícími kroužky 7, isolačními trubkami v otvoru 
talíře 8 a isolačními podložkami 9. Tělo průchodky je na spodním konci opatřeno zá­
vitem. Celá průchodka je upevněna a utěsněna utažením matky 10 na spodní části 
průchodky. Chlazení je vodní. V dutinách obou průchodek jsou umístěny dvě nestejně 
dlouhé kovové trubice 11, sloužící k přiváděni a odvádění chladící vody. Delšími trub­
kami se chladící voda přivádí, kratšími odvádí. 

Zahřátím vzorku dochází ke zvětšení jeho rozměrů. Aby nenastalo zborcení vzorku, 
musí být upevněn tak, aby mohl bez odporu měnit svou délku. Jeho pohyb je umožněn 
tím, že průchodka 5 je opatřena svorkou 12, která je volně pohyblivá v otvoru průchodky 
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Obr. 3. Methody ohřevu. 

731 



5. Otvor umožňuje posuv svorky ve směru podélném, ale znemožňuje pohyb do stran, 
takže nemůže dojít k deformacím. Otvor musí být dostatečně velký, aby se mohla po­
suvná svorka pohybovat bez většího tření. 

Zvětšením otvoru však vzroste elektrický přechodový odpor, což má za následek 
silné zahříváni průchodky a svorky. Proto je přívod proudu mezi průchodkou 5 a pohyb­
livou částí 12 proveden pomod ohebného vodiče 13, který je dostatečně měkký a dlouhý, 
aby neztěžoval pohyb svorky 12. 

Napájed zařízení (obr. 2a) sestává z regulačního autotxansfonnátoru, převodního 
transformátoru, jehož maximální sekundární napětí je 10—24 V a~ proud 50—300 A 
(podle velikosti vzorku). 

Vzorek má buď tvar pásku (obr 2b), nebo tyčky, která je do poloviny zbroušena a ploš­
ka, která se tak získá, se obvyklým způsobem vyleští. Někdy bývá také vzorek ohnut, 
aby mohl být snáze upnut do leštícího zařízeni. 

Závěrem lze říd, že zahřívání vzorku Jouleovým teplem je nejhospodárnější, a proto 
je vhodné všude tam, kde vzorky mají dostatečně nízký odpor, což bývá u vzorků slitin 
splněno prakticky vždy. Vedle toho lze této methody použit i tam, kde je možno získat 
vzorky dostatečných rozměrů. 

Zahřívání vedením se užívá tehdy, není-li možno získat dostatečně velký vzorek 
ve formě tyče nebo pásku. Zahřívání vedením se provádí tak, že se vzorek ohřívá od 
topného tělesa, které je zahříváno dektrickým proudem. Topné těleso může být vně 
nebo uvnitř čerpaného prostoru. Oba způsoby jsou znázorněny na obr. 3. Na obr. 3a 
je znázorněno zahříváni topným tělesem, které je zamontováno v redpientu. Mezi 
dvěma průchodkami 1 a 2 je upevněn pásek 3 z materiálu, který dobře snáší vysoké tep­
loty (molybden). Na pásek se položí jednotlivé vzorky 4 vyleštěnou stranou nahoru. 
Topný pásek 3 se zahřívá elektrickým proudem a teplo zde vzniklé se převádí vedením 
na vzorky. 

Na obraze 3. b je schematicky znázorněno zahřívání vzorku 4 topným tělesem, které 
je umístěnp vně čerpaného prostoru. Čerpaný prostor tvoří křemenná nebo keramická 
trubka 5, připojená k vývěvě. Topné těleso 6 je opět vyhříváno elektrickým proudem, 
poněvadž takový způsob vytápění umožňuje velmi jednoduchou regulad teploty. Zahří­
vání vzorků vedením je vhodné tehdy, je-li nutno zpracovat najednou větši množství 
vzorků, nebo tam, kde jsou k disposid vývěvy o velmi malých čerpadch rychlostech, 
poněvadž v tomto případě lze dosáhnout minimálního čerpaného prostoru. 

Na obraze 3. c je znázorněno zahřívání vzorku 4 vyzařovaným teplem. Zdrojem tepla 
je molybdenový pásek 7, stočený do tvaru prstence. Prstenec je zahříván elektrickým 
proudem. Uprostřed prstence je umístěn na stolku vzorek vyleštěnou stranou nahoru. 
Podmínkou pro hospodárné zahřívání je co nejmenší tepelná vodivost nohy stolku 8. 
Uspořádání podle obrazu 3. c je vhodné i pro materiály se špatnou elektrickou vodivostí. 
Vzhledem k tomu, že zahřívání touto methodou má malou účinnost, používá se poměrně 
zřídka. 

Ještě je nutno se zmínit o zahřívání vzorku ostřelováním elektrony. Aparatura, která 
je vhodná pro tento způsob zahřívání, je znázorněna na obr. 3. d. Celé zařízení se skládá 
z wolframové kathody 0, která je žhavena transformátorem s napětím 10—20 V (podle 
velikosti kathody). Vzorek 10 je umístěn na vodivém stolku a tvoři anodu. Mezi kathodou 
a anodou je potendální rozdíl 500—10 000 V. Elektrony vyletujíd z kathody jsou urych­
lovány elektrickým polem mezi kathodou a anodou. Při nárazu na anodu ji předávají 
svou kinetickou; energii, a tím ji zahřívají. Tento způsob zahříváni je vhodný zvláště 
tam, kde je třeba dosáhnout extrémně vysoké teploty. Mez pevnosti materiálu stolku 
a jeho nohy udává horní mez teploty. Stolek musí být proto vyroben z vhodného, te­
pelně odolného a elektricky dobře vodivého materiálu (retortové uhlí). 
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3. Schematický popis aparatury, používající odporového zahřívání vzorku 

Celá aparatura sestává ze dvou části: čerpacího systému a recipientu. Poněvadž va­
kuum musí být dosti vysoké (10-4—lO-^un Hg), musí být použito nejméně dvou vývěv, 
spojených za sebou, rotační vývěvy olejové a difusni vývěvy olejové nebo parafinové. 
Rtuťová difusni vývěva není vhodná, poněvadž rtuťové páry, které z ni do recipientu 
přicházejí, působí v mnohých případech na vzorek a ovlivňují pak výsledné obrazce. 
Vymrazování rtuťových par kapalným vzduchem aparaturu a její obsluhu příliš kom­
plikuje. 

Schematické znázornění jednoduché aparatury je na obraze 4. Skládá se z rotační 
olejové vývěvy 1 s motorem 2> která je spojena potrubím 3 s nizkovakuovým potrubím 
difusni parafinové vývěvy a s ventilovým rozvodem 4. Do ventilového bloku ústí také 
vysokovakuové hrdlo difusni vývěvy. Ventilový blok je spojen s talířem recipientu 5, 
ve kterém jsou otvory pro chlazené průchodky, vakuometry a vysokonapěťovou prů­
chodku pro odplyňování výbojem. Kromě toho jsou zde průchodky pro přívody k thermo-
článku na měření teploty vzorku. Na talíři je umístěn skleněný recipient 6, který je 
ve spodní části utěsněn gumovým mezikružím 7. 

Obr. 4. Schéma vakuoví aparatury. 

Vakuometry musí být nejméně dva. Jeden na měřeni vakua rotační vývěvy a druhý 
na měřeni vakua vývěvy difusni. Pro nízká vakua je vhodný vakuoměr Piraniho nebo 
thermočlánkový. V nouzi stačí také odhad vakua podle barvy a tvaru výboje. Pro měřeni 
vysokého vakua se velmi dobře hodí vakuometr Penningův, poněvadž je jednoduchý, 
málo choulostivý a jeho přesnost plně postačuje. 
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Čerpáni na vysoké vakuum je značně prodlužováno zbytky plynů, adsorbovaných 
na vnitřním povrchu recipientu a na veškerém zařízení uvnitř čerpaného prostoru. 
Tyto zb3rtký se dají odstranit tak, že po vyčerpání recipientu rotační vývěvou se nechá 

P určitou dobu probíhat v recipientu dout-
*. - **!*!* -J n a y ý vfx>) o napětí asi 10 kV. Takové 

70-200V= 
~A/WWV ? v w w v "~ napětí můžeme zavést do recipientu jen 
/ s r -1-- C přes dostatečný velký ochranný odpor, 

aby nedošlo k poškození v^okonapěťového 
transformátoru. Působení výboje je dvojí. 1 2 aby nedošlo k poškození v3reokonapef.ove.ho  

- *~ transformátoru. Působení vvboie ie dvoií. 
Obr. 5. Schéma zařízeni pro svařováni Jednak recipienty zahřeje, což usnadňuje 

thermočlánků. odstranění adsorbovaných píynu, jednak 
/ jsou plyny uvolňovány nárazy iontů z vý­

boje na stěny recipientu. Doba, potřebná k jeho dostatečnému vyčerpání, se zkrátí při 
použití výboje asi na jednu polovinu. 

4. Měření teploty vzorku 

Teplotu lze měřit dvěma způsoby, optickým pyrometrem nebo thermočlánkem. 
Obě methody mají své určité nedostatky, takže žádná nedává naprosto správné výsledky. 
Měření teploty vzorku optickým pyrometrem se provádí tak, že se p3rrometr uchytí 
pevně do stojanu a nařídí na vzorek. Samo měření optickým pyrometrem není příliš 
přesné a zde se jeho nepřesnost dále zvětšuje tím, že pozorujeme přes sklo recipientu, 
které se během zahřívání vzorku pokrývá sice pnihlednou, ale barevnou vrstvou odpa­
řovaného kovu. Tuto závadu lze částečně odstranit zakr3rtím části stěny recipientu, 
přes kterou měření provádíme, elektromagneticky ovládaným plechovým stíněním, 
které se odklápí jen na krátkou dobu, potřebnou pro změření teploty. 

Při měření thermočlánkem je nutno dosáhnout velmi dobrého tepelného spojeni 
mezi vzorkem a thermočlánkem. Nejvhodnější je s tohoto hlediska přivaření thermo­
článků přímo ke střední části vzorku. Poněvadž jde o svařování tenkých drátů, osvěd­
čilo se nám nejlépe svařovací zařízení, V3ružívající výboje kondensátoru. Schéma ta­
kového zařízení je znázorněno na obr. 5. Sestává ze zdroje stejnosměrného napětí 70 

' až 200 V, ze kterého se nabíjí přes odpor Rx kondensátor o velké kapacitě (550—1000 juF). 
Výbojem kondensátoru je pak možno svařovat drátky thermočlánků vzájemně i při-
vařovat thermočlánek ke vzorku. Aby výboj kondensátoru neproběhl v příliš krátké 
době, to znamená explosivně, je nutno zařadit do vybíjecího obvodu ještě malý odpor 
#2, který výboj prodlužuje. Odpor R1 musí být volen tak, aby ani při spojení bodů 1 
a 2 nakrátko nedošlo k ohrožení napájecího zařízení. 

Je ovšem nutno zdůraznit, že ani přivařený thermočlánek nemá naprosto stejnou 
teplotu jako vzorek, takže naměříme vždy teplotu o něco menší, než je ve skutečnosti. 
Mimo to je při každém měření znehodnocena část thermočlánků, přivařená ke vzorku, 
takže thermočlánek je po každém měření o něco kratší. V důsledku toho se o něco změní 
po každém měření celkový odpor obvodu á thermočlánkem. Aby tyto změny neovlivňo­
valy měření, je nutno, aby bylo použito měřícího přístroje s vysokým vnitřním odporem. 

5. Vyhodnocováni vzorku 

Vyhodnocování vzorku se provádí pomocí metalografického mikroskopu a provádí 
je metalograf. Mezi vzorkem zpracovaným chemicky (leptáním) a zpracovaným odpa­
řováním ve vakuu jsou dosti značné rozdíly. Je to celkem pochopitelné, poněvadž 
reliéf vzniká v prvním případě chemickým pochodem, v druhém případě pak pochodem 
fysikálním. Je samozřejmé, že ve vzorku, zpracovaném odpařováním ve vakuu, jsou 
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Obr. 6. 
železa 

Obvyklý obraz struktury téměř čistého Obr. 7. Zajímavá vnitřní struktura zrn téměř 
při teplotě 1100° C. Zvětšeno lOOx. čistého železa. Zvětšeno 250 X . 
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Obr. 8. Na fotografii se podařilo zachytit proces Obr. 9. Vzorek byl ve vakuu při vysoké teplotě 
růstu zrn při vysoké teplotě. Zvětšeno 250 X. namáhán tak velikou silou, že se po několika 

vteřinách přetrhl. Na obraze je zachycen posuv 
zrn a část zrn v těsně blízkosti přetržení. 
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zdůrazněny jiné charakteristické vlastnosti struktury než ve vzorku leptaném. Vhodným 
spojením obou method je možno dosáhnout dalších a podrobnějších znalosti struktury 
kovů za vysokých teplot. 

Na obrazech 6. až 9. je několik ukázek struktury téměř čistého železa za různých teplot 
a za různých podmínek. Na obr. 6. je obvyklý obraz struktury železa při teplotě nad 
1000 °C. Na obraze 7. je zachycena zajímavá vnitřní struktura jednotlivých krystalových 
zrn. Obraz 8. zachycuje růst krystalů. Podle výsledného šrafováni je vidět, že velká zrna 
si vzájemně rozdělila malé zrno uvnitř obrazu. Na obr. 9. je v horní části obrazu zachycen 
posuv zrn, který vznikl tím, že vzorek byl při vysoké teplotě namáhán určitou silou, 
takže se zpřetrhl. Ve spodní části obrazu je zachycena struktura v těsné blízkosti přetržení. 
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IVAN ŠOLC 

POUŽITI DVOJLOMU Piti STUDIU KRYSTAUSACE 

Otázky spojené s krystalisaci stojí dnes v popředí ve všedi ústavech a továr­
nách, které se zabývají synthesí krystalů, ať již pro jakoukoli potřebu. A přitom 
většina vyráběných krystalů jeví značný dvojlom (EDT, ADP, KDP, DKT, Seignet-
tova sůl a pod.). Je známé použití dvojlomu krystalu při studiu růstu jejich zá­
rodečných krystalků při pozorování polarisačním drobnohledem. Při použiti drob­
nohledu je však všechna manipulace, s roztokem omezena a při sledování růstu 
se musí pozorovatel většinou omezit na studium růstu drobounkých agregátů 
krystalů. 

Dvojlom krystalů však poskytuje mnohem širší možnosti při těchto pokusech. 
Popíši zde úpravu, jíž lze velmi dobře užít při studiu narůstání vybroušených 
zárodků, při sledování jejich rozpouštění a při zjišťování jejich fluktuací povrchu 
krystalu v nasyceném roztoku. Rovněž je možné velmi citlivě zachytit bod na­
sycení roztoku a jeho závislost na teplotě, vlivy různých katalytických iontů 
v roztoku a vlivy některých tenkých vrstev nanesených na zárodek vypařením 
ve vakuu. Na základě měření těchto veličin a řady dalších je možné získat cenné 
poznatky o fysikálně chemické povaze růstu sledovaného krystalu. Rovněž je 
možné několika destičkami, kterých použijeme jako sond, sledovat činnost zaří­
zení, v němž majVbýt krystaly pěstovány. Princip nové úpravy je velmi jedno­
duchý. 

Z obrázku 1 je zřejmé, že se pozorování provádí v bílém paralelním polariso-
vaném světle s kompensací dvojlomu. Světelný zdroj má být pokud možno bo-
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